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(w) Verfahren zum Verbessem won Warmeschutzgegenstanden. 

Verfahren zum Verbessern von auf Irockenem Wege 
hergesiellten Warmeschutzgegenstanden aus Siliciumdio- 
xyd mit einer Oberflache von mindestens 50 m'.'g, Trubungs- 
minel und gegebenenfalls anorganischer Faserdurch hydro- 
phollerung der Oberflache derzu verbessernden GegenstSn- 
de nriit mindestens einer Organoslliciumverbindung mit 1 bis 
4 Siliciumalomen und entfernung der uberschussigen hydro- 
phobierenden Organoslliciumverbindung. 
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bel dies. Oberfla=hr ! """'"^^h. von mindestens 50 «Vs, wo- 
■»Mrl«aige„der meehanischer Festigfceit erhilten. 
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Wlrd andererseits versucht, wasserabweisende, auf trockenem Wege 
hergestellte warmeschutzgegenstSnde aus Triibungsmittel und Slli- 
ciumdloxyd init einer OberflMche von mindestens 50 m^/g, wobei 
diese Oberfiache nur teilweise, z.B. mit Trimethyiathoxysllan, 
hydrophoblert wurde, oder einem Geinisch aus unbehandeltem Sili- 
ciumdloxyd und mehx oder weniger vollstSndig hydrophobiertem 
. Slliciumdioxyd, wobei dieses Siliciumdioxyd jeweils eine Ober- 
flSche von mindestens 50 m^g aufweist, heriustellen, wobei bei 
dieser Herstellung jeweils anorganische Faser initverwendet wer- 
den kann, so warden WSrroeschutzgegenstSnde erhalten, die zwar 
etwas wasserabweisend sind, aber verhaitnismauig geringe necha- 
nische Festigkeit besitzen. 

Gegenstand der Erf indung ist ein Verfahren zum Verbessern von 
auf trockenem Wege hergestellten warmeschutzgegenstHnden aus 
Siliciumdioxyd mit einer Oberfiache von mindestens SO m^/g, Trii- 
bungsmittel und gegebenenfalls anorganischer Faser, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB die Oberfiache der zu verbessemden GegenstSn- 
de mit mindestens einer Organosiliciumverbindung mit 1 bis 4 
Siliciumatomen hydrophobiert und iiberschiissige, hydrophobieren- 
de Organosilicivunverbindung entfernt wird. 

warmeschutzgegenstande konnen auch als warmeisolationsgegenstands 
bezeichnet werden. Es kann sich dabei urn Platten oder andere Fom- 
kSrper handeln. Wenn es sich um Platten handelt, so kSnnen sie 
eine porose Hulle, z.B. aus Glasf asergewebe oder Glasf asermatte , 
aufweisen. Weitere Beispiele fiir solche porose HUllen sind gemas 
DT-AS 20 36 124 Baumwollgewebe , Papier und perforierte Polyathy- 
lenfolie. Die Platten mflssen aber nicht unbedingt umhflllt sein. * 

Aus den oben angegebenen GrOnden wird fiir die Herstellung der ' 
warmeschutzgegenstande zweckmaflig als Siliciumdioxyd mit einer 
Oberfiache von mindestens 50 m^/g solches verwendet, das unbe- 
handelt, also hydrophil, ist. Die hier in Beschreibung und Pa- 
tentanspruchen angegebenen Werte fiir die GroBe der Oberfiache 
des Siliciumdiexyds sind sogenannte ^BET-Werte , also Werte, die 
durch Stickstoff adsorption gemSs AS3M Special Technical Publi- 
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catlon No. 51, 1941, seite Q«; u 

aber auch unter Erhaltung der Str^v! erwdnscht, kann 

-Che von ..ndestens^o J/rvet^^lTieX"^ 
Die wichtlgsten Belsplele fUr tw,k 

bid, Tlt««.xy4 u„d I Silicl„„c„- 
^ — ^° "is „ C«,i; r^"- 'rabungs^.ittc,. 

elngesetzt. o^rflkche von minflestens 50 n^/s, 

Belspiele far anorganisch, r^setn 5lnd r, 

s=-e.e von siri'::JSL;^:t-g:.\— 

Dl. Poringehung der WanneschutzgegenstSnao , , 

- aer .e^s^e, e.. ..nen 3 J .^rg^ttrtX!"'* 

Auf trockenem Wege hergestellte wa«,oo k . 

von den Pirmen Grtinzweia * ^..-7 erhMltlich, z,b. 

^li. Oeutscbl^,, , -d (Bundesrepu. 
Worcester (Groflbritannien) . ^"^^i^^ion Ltd., Kidderminster, 

xcne aer allgeaeinen Formel 

<^2S±) z Oder Rsiz', 

a 4-a r 

worin R ^iei&he oder vers^h^^/. 

substit.ui^fi.Wenwass™^ -^nwertige, gegebenenfalls 
Wassersto«-.oder einen ^Ist LT;::!: ' " ^^^^^^^ 

-COCK, bedeutet, z ed!:: LT^rv"' 

ten kann, wobei R' a<« o , -NX- oder -s- bedeu- 

»«s.o„res.. ^^^^ 

^ xyirest mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen, 
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cyclotetrasiloxan. oa^isaloxan und Octamethyl- 

Das bei weltem vlchtigste Beispiel fUr einen Kohlenwasserstoff- 
rest R ist der Methylrest. Weitere Beispiele fUr Kohlenwasser- 
stoffreste R slnd der Xthvi- r.-TD^«^,,i 
. Phenylxest. ' ^^-^^^P^^-' ^-Propyl-, Vinyl- und 

Beispiele fiir substituierte Kohlenwasserstoffreste R sind insbe- 
sondere halogenierte Kohlenwasserstoffreste, wie der 3,3,3-Tri- 
fluorpropylrest. 

M^fr,"'"" freste sind insbesondere der 

re!^e ; f^^'"'"' Weitere Beispiele ftir Kohlenwasserstoff- 

reste R Sind der welter unten- folgenden AufzMhlung von einzr.3- 
entneh^en^^''^ l^y«^ophob machender Organesiliciumverbindungen .u 

Als Beispiel fiir einen substituierten Kohlenwasserstoffrest R« 
sei der itaiinoathylrest genannt. 

Elnzelne Beispiele fiir Organoslliciumverbindungen der oben ange- 
gebenen For=.eln sind Hexamethyldisilazan, Trl^ethyiathoxysilan, 
Trl^ethylsilan, Trl»ethylchlorsilan, Trl^ethylsilyl^ercaptan, 
Vinyldl^ethylacetoxysilan, Trlitiethylsilylisopropylamln, Tri- 
»ethylsilyiathyla.an, Dlonethylphenylsilyl-n-propylamin, Vinyl- 
dlnethylsilyl-n-butylamin/ Diathylaminoxytrlmethylsilan, Di- 
athylamlnoxydtoethylphenylsiian, H«c«nethyldisilc«an, 1 ,3-Di- 

'^-Dlphenyl-l ,1 ,3,3-tetra- 
methyldisiloxan, 1,3-l,iphenyl-1 ,1 ,3,3-tetramethyldisilazan, Dl- 
methyldichlorsilan, Di^ethyldiSthoxysilai,, Diiaethyldiinethoxy- 

silan,. DiPhenyldiSthoxysilan, Vinylinethyldiinethoxysllan und 
Methyltriathoxysilan. 

Bevorzugt als Organosiliciuiavrerbindungen beim erfindungsgemSfien 
Verfahren sind Hexamethylcyclotrisiloxan, Octa^ethylcyclotetra- 
siloxan und Hexa»ethyldisilazan. SelbstversK.ndlich konnen die 
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satoren Ff5-r r?4^ tt ^ "^i^sgemaBen Verfahren Katalv- 

.en ^^^^^^^^^ - 

phomitridchloride. 3' "'^l' HBr una Phos- 

Werden solche ^atalysatoren mitverwendet, .so werd«n 
=ugswelse in Mengen von 0,02 bis 2 Gewll. 

auf die. jeweils eingesetz^e mII ^^-ogen 
eingesetzt. "^esetzte Menge von Organoslliclumverbindung, 

Das Auftragen von erf indungsgemajj verwend.»<-«^ 

I 

V^zugsweise warden die wax^eschutzgegenstSnde nach dem Auftra- 
gen von Organoslliclun,verbl„dung und gegebenenfall. Z 
tern Katalysator 5 bis 60 Ml«„^ * jegebenenfalls iriitverwende- 

jc 3 ois 60 Hinuten auf loo bis 35o° o — . •• ^ 

eine ejute Hvdi-onh^t,^ ^ erwarmt, uin 

cd.r hLS^ !^*i!r7 SpaltproduMt., „ie «tha„ol 
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Die erflndungsgemSB verbesserten wanneschutzgegenstMnde eignen 
sich beispielswelse zum Isolieren In War^nespeicherofen. Sie kon- 
nen z.B in Herdplatten «„d als Bestandteile von Heizhaubea oder 
2um Einbetten von Heizsplralen Verwendung finden. 

Dadurch. daB die erf indungsgemSfl verbesserten Warmeschutzgegen- 
sttode wasserabwelsend sind, raufl bei Ihrer Lagerung und Ihrem 
Transport Im Gegensatz zu Lagerung und Transport von nicht be- 
handelten warmeschutzgegenstSnden der erfindungsgemSB zu behan- 
delnden Art der Zutritt von Wasser nicht mehr so sorgf altig aus- 

!^rni nf ""T' "'"^ soger far AuBenisolierungen 

und nicht nur als Hochtemperaturisolierungen, sondem auch als ' 
Isolierungen bei niedrigen Temper aturen. 

Die in den folgenden Beispielen eingesetzten WSrmeschutzgegen- 
stMnde sind Flatten, die durch Verpressen eines Gemisches aus 
1 500 g Siliciumdioxyd mit einer Oberflache von 400 m^/g 
("HDK T 40", erhaitlich von Wacker-Chemie Gn^u, Miinchen, Bundes- • 
republlk Deutschland) , 876 g ilmenit als Trfibungsmittel und 
141 g einex anorganischen Faser CKerlane") in einer Glasfaser- 
matte unter einenx Druck von 10 kp/on^ hergestellt worden sind, 
mit den Ahmessungen 90 nan x 90 mm x 10 nm. 

Beispiel 1 



° C er- 



warmeschutzplatten werden 10 bis 20 Sekunden in auf 60 w er 
warmtes Hexamethyldisilazan getaucht und dann 30 Minuten auf 
200 C im Trockenschrank erwarmt. 



Beispiel 2 



Warmeschutaplatten wexden lO bis 20 Sekunden in ein auf 60° C 
erwarmtes Gemisch aus 60 Gewichtsteilen Hexamethylcyclotri- 
siloxan und 40 Gewichtsteilen Octamethylcyclotetrasiloxan ge- 
taucht und dann 30 Minuten auf 300° C 1^ Trockenschrank erwarmt 



000250? 

-7- 

6 

Belsplel 3 

««rMeschatzplatt« warden to M. 20 Sekunden in .i„ „f 60° r 
Belsplel 4 

Z "2:^ iriTT^' ""^^^"^^^^ ^^^^ — 

tract. Teiaperatur in. Trockenschrank 200° c be- 



trfigt 
Belsplel S 



c ua Trockenschrank erwarmt. . 

Belsplel 6 

t« .d dann 30 .J 30oSlt"::cL^1.^r L 



Belsplel 7 



Im Trockenschrank auf 70° C voraewSr™*.*. 

den nit dem auf 60° r « ^^^Se^'tate War»,eschut2platten wer- 
«u.t aem auf 60 C erwarmten, in Belsolel "i »,s»,«^ k ^ . . 
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Belsplel 8 



T ^fl''^''^^ ' beschrlebene Arbeitsweise wlrd wiederholl: mit 
der Abanderung, daB die Temperatur Im Trockenschrank 200° C be- 



Belsplel 9 



In elnem auf 200° C erwSnnten BehSlter warden WSnneschutzplatten 
lO Minuten gasformigem Hexamethyldisilazan ausgesetzt und dann 
2 Stunden im Trockenschrank auf 20o° c erwarmt. 



Belsplel lo 



in dem auf 200 c erwar^ten Behalter warden Tfarmeschutzplatten 
10 Minuten dem Dampf des in Beisplel 2 nSher beschrlebenen Ge- 
misches aus cycllschen Diinethylpolysiloxanen ausgesetzt und 
dann 2 stunden Im Trockenschrank auf 300° c erwarmt 



Belsplel 11 



in dem auf 200 C erwMnnten Behalter werden KSnneschutzplatten 
lO JUnuten dem Dampf des in Beisplel 3 nSher beschrlebenen Ge- 
misches aus cycllschen Dlxnethylpolysiloxanen und Cyclohexylamln 
ausgesetzt und dann 2 stunden Trockenschrank auf 150° c er- 



Belsplel 12 



T ^/f beschrlebene Arbeitsweise wlrd wlederholt mlt 

der Ab&nderung, daB die Temperatur dm Trockenschrank 200° C be- 



Vergleichsversuch 

warmeschutzplatten werden 30 Minuten im Trockenschrank ohne 
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hergehende Behandlung erwarmt. 



In der folgenden Tabelle einrf 

Platten angegeben. ^«»^9lelchsversuch behandelten 



Erlauterungen zur Tabelle: " 
+) nicht bestinunt 
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^ • Verf ahren zum Verbe>e:co->-n .... ^ ^ 

xenae Organosxlicxumverbindung entfernt wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, "^adurch gekenn 

HylLcloJisiLx ilicwerblndungen Hexa- 

Hexan.ethyldxsilazan oder Gentische aus zwei oder n.ehr dieser 
Organosillciumverbindungen verwendet warden. 

3. ™ren nach ;vnspru=h , , d a d u r c I, g e k e . n - 
von L! ''^^ Katalysator fur die Umsetzung 
von OrganosxlxcWerblndungen den Si-gebundenen HydJoxvl 
gxuppen auf SilicWioxyd mltverwendet wJd ^V^-yl" 
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